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"PROCESSO PARA OBTENCAO DE CONCENTRADOS DE 
TITANIO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCLlDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO" 

5 f Refere-se a presente invengao a um processo para obtengao 

de concentrado de titanio com elevado teor de Ti0 2 e baixo teor de 
radionuclideos a partir de concentrados mecanicos de anatasio. 

O processo ora requerido apresenta como principal vantagem 
a obtengao de concentrado de titanio de melhor qualidade, se comparadp as 
10 , materias primas utiljzadas na rota cloro para a produgao de pigmento de titapio. 
, Tal tecnologia constitui o mais recente avango para o 

r, . 

■ > 

processamento dos concentrados mecanicos de anatasio, sendo ilustrada na 

figura 1 deste pedido. 

A presente invencao caracterizada-se pela utilizacao inedita 
is de diversas operacoes unitarias conhecidas do estado da tecnica, de tal forma 
que uma apropriada sequencia entre elas torna-se bastante eficaz na producao 
de concentrado de titanio a partir de concentrados mecanicos de anatasio. Para 

« • 

***** 

fins da presente invencao considera-se como concentrado mecanico de anatasio 
■ o material resultante da aplicacao da seguinte sequencia de operacoes unitarias 
20 ao processamento de minerios brutos de anatasio: desagregacao em tambor 
lavador, seguida de britagem, peneiramento, classificacao, moagem e 
separacoes magneticas de baixa (800 Gauss) e media intensidade (2000 Gauss) 
em granulometria entre 1,0 mm e 0,074 mm, constituindo-se o concentrado 
mecanico de anatasio da fracao nao magnetica de 2000 Gauss. 
25 O processo objeto da presente invencao inicia-se com uma 

calcinagao (A) realizada em temperatura variando entre 400 e 550°C, durante 30 
minutos a 1 (uma) hora, com injecao de ar, seguida de uma reducao com 
hidrogenio (B), gas natural ou qualquer outro gas redutor na mesma faixa de 
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temperatura, durante 5 a 30 minutos e separagao magnetica (C) de baixa 
intensidade (600 a 1000 Gauss). No atual estado da tecnica e conhecida a 
utilizagao da calcinagao precedendo a etapa de redupao, mas em uma 
temperatura mais alta (750°C). Descobriu-se que a diminuigao da temperatura de 
5 calcinagao, de 750°C para 500°C permite reduzir o tempo de redugao de 60 
minutos para valores entre 5 e 30 minutos. 

O produto magnetico da separagao magnetica de baixa 
intensidade, constituido de magnetita sintetica, e descartado como rejeito e o 
y produto nao magnetico e submetido a uma separagao magnetica (D) de alta 
s 10 intensidade (16000 a 20000 Gauss) a seco, em equipamento com ima de terras 
raras, seja de tambor ou de rolos, com o objetivo de extrair silicatos, fosfatos 
secundarios, monazita, calzirtita, zirconolita e minerals portadores de uranio e 
torio. No atual estado da tecnica e conhecida a utilizagao de uma separagao 
eletrost£tica com o mesmo objetivo. Entretanto, descobriu-se que a separagao 
15 magnetica de alta intensidade efetuada em separadores magneticos com imas 
permanentes de terras raras conduz a concentrados magneticos de tit&nio de 
mais alta pureza, devido a maior extrapao dos minerais citados anteriormente. 
I O produto magnetico de alta intensidade e submetido a uma 

( a primeira lixiviagao (E) em equipamento apropriado (tanques sob agita^ao ou 

20 colunas) com acido clorfdrico em concentrapao de 20,0 a 25,0% de HCI (p/p), 

■ 

relagao solido-liquido de 1/2 p/p, temperatura variando de 9Q?C a 107°C, durante 
intervalo de tempo de 2 (duas) a 4 (quatro) horas. No atual estado da tecnica e 
conhecida a utilizagao desta operagao, mas empregandq-se solu^ao de HCI 
18,5%. Entretanto, descobriu-se que a utilizagao de solugoes contendb de 20,0 a 
25 25,0% de HCI propicia maior solubilizaqjao dos fosfatos primarios, oxidos de 
ferro, aluminio, manganes e metais alcalino terrosos, tais com calcio, bario e 
estroncio. 

Apos separagao solido/lfquido, o licor da primeira lixiviagao 
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segue para a unidade (J) de recuperacao de terras raras e regeneracao de HCI. 

O resfduo solido da primeira lixiviacao e oxidado (F) em forno 

rotativo ou em leito fluidizado com temperatura variando entre 1000°C e 1 100°C, 

em presenca de uma mistura de fluoreto de sodio (NaF) e microsflica amorfa 
5 (Si0 2 ), na proporsao de 3 a 10% de NaF e 1 a 10% de Si0 2 em relagao a 

qgantidade de material alimentado na oxida$ao, inje$ao contfnua de ar, durante 
♦faixa de tempo de 30 a 120 minutos, com o objetivo de formar nas bordas dos 

graos de anatasio uma fase vftrea rica em radionuclideos, alem de propiciar uma 

migrasao de radionuclideos para uma fase rica em ferro. 
io , O produto oxidado e submetido a um choque termico (G) com 

o objetivo de estabilizar ambas as fases formadas (vftrea e rica em ferro), 

tornando mais efetivas as operagoes unitarias seguintes. 

Apos o choque termico, o produto oxidado e submetido a uma 

segunda lixiviapao cloridrica (H) em equipamento apropriado (tanques sob 
15 agitagao ou coluna) com solu?ao de HCI 25,0% p/p t relagao solido-liquido de 1/2 

p/p, temperatura variando de 90°C a 107°C, durante 4 (quatro) horas, em 

presenga de NaF ou HF, com o objetivo principal de aumentar a solubilidade da 

fase vftrea rica em radionuclideos atraves da agao do ion fluoreto (F~) gerado ou 
( adicionado. No atual estado da tecnica e conhecida a utilizagao desta operagao, 
20 mas empregando-se solugao de HCI 18,5%, sem a presenga de ion fluoreto e 

ainda com injegao de ar. « vt 

Apos separagaorsolido/liquido, o licor da segunda lixiviagao 
tambem segue para a unidade (J) de recuperagao de terras raras e regeneragao 
de HCI, esta ultima por meio de pirohidrolise. 
25 0 resfduo da segunda lixiviagao e submetido a uma 

separacao magnetica (I) de alta intensidade (16000 a 20000 Gauss) a seco, em 
equipamento de rolo ou tambor com ima de terras raras, com o objetivo de 
separar na fra?ao magnetica a fase rica em ferro e radionuclideos, constituindo- 
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se a fracao nao magnetica no produto final e a fracao magnetica em rejeito. Nos 
processos anteriormente desenvolvidos conhecia-se o emprego dessa operacao, 
mas em campos magneticos de 7000 a 15000 Gauss e com o objetivo de 
recircular a fracao magnetica rica em ferro na etapa de reducao, ou considerar 
5 esta fracao magnetica como um sub-produto, pois a fragao magnetica 
apresentava igualmente baixos teores de radionuolfdeos. No ambito da presente 
*> invengao, entretanto, nao se considera o aproveitamento desta fragao 
magnetica, j£ que esta apresenta elevados teores de radionuclfdeos. Esta 
^ diferenga em relagao aos processos anteriores e explicada pela maior 
10 seletividade da pperagao de separa$ao magnetica de alta intensidade, 
seletividade esta devida ao emprego dos separadores de imas permanentes de 
terras raras. 

A presente invengao caracteriza-se por apresentar 
modifica96es na sequencia dos processos conhecidos do estado da tecnica, 
15 melhorias em praticamente todas as operagoes unitarias envolvidas e utilizagao 
inedita de mecanismos para a remogao de radionuclfdeos. Estes mecanismos 
encontram-se caracterizados pela utiiizagao da mistura de NaF e Si02 no 
k tratamento termico, seguido de choque termico, com o objetivo de formar 
( respectivamente uma fase vftrea e uma fase rica em ferro com altos teores de 
20 radionuclfdeos que podem ser removidos por lixiviagao cloridrica em presenga 
i de ion fluoreto (caso da fase vftrea) e separagao magnetica de alta intensidade 
(caso da fase rica em ferro). 

A netureza e o ambito da presente invengao podem ser mais 
amplamente entendidos com base nos exemplos apresentados a seguir. Vale 
25 mencionar que tais exemplos sao meramente ilustrativos e nao limitadores do 
processo desenvolvido. 

EXEMPLO 1 - A sequencia de operates unitarias 

« 

cbrrespondentes a este exemplo e aquela da Figura 1. Uma amostra de 



concentrado mecanico de anatasio com massa de 1000 gramas e com a 
composicao qufmica indicada na Tabela 1 foi submetida as etapas sequenciais 
de calcinacao ao ar a 500°C durante 30 minutos e reducao com gas hidrogenio a 
500°C por 30 minutos, ambas realizadas em urn mesmo reator de leito fluidizado 
em escala de laboratdrio. Apos resfriamento no proprio forno em atmosfera de 

■ 

nitrogenio, resfriamento este realizado com o intuito de evitar a reoxidacao das 
fases magnetidas formadas durante a reducao, 929 g do produto reduzido foram 
processados a umido em separador magnetico de tambor e im§ permanente, de 
laboratorio, com intensidade de campo igual a 800 Gauss. A fracao magnetica, 
rica em magnetita e com. massa de 284 g foi descartada e a fracao nao 

« * 

magnetica, com 645 g e com a composicao qufmica indicada na Tabela 1 , foi 
encaminhada a operacao de separacao magnetica de alta intensidade. Esta foi 
realizada a seco em um separador de laboratorio, de rolo e ima permanente de 
terras raras, de alto gradiente de campo e com intensidade de campo igual a 
20000 Gauss. Nesta etapa obteve-se 606 g de concentrado magnetico, cuja 
composicao qufmica e ilustrada na Tabela 1 e 39 g de material nao magnetico, 
constitufdo basicamente de silicatos, fosfatos e minerais de zirconio, o qual e 
descartado. Os 606 g de concentrado magnetico foram lixiviados com solucao de 
HCI 25,0% p/p, relacao s6lido-lfquido de 1/2 p/p, a temperature de 105°C, 
durante 4 (quatro) horas, em reator de vidro com refluxo e agitac§o mec§nica, 
em escala de bancada. Apos lavagem, filtracao e secagem, foram recuperados 
472 g de»um concentrado intermediario com a composicao qufmica mostrada na 
■■ Tabela 1; o licor resultante, rico em cloretos de ferro, alumfnio, fosforo, terras 
raras e metais alcalino terrosos foi separado e encaminhado para a operacao de 
recuperacao de terras raras e HCI. O concentrado lixiviado foi a seguir misturado 
com 1 1 partes de borax (Na 2 B4O 7 .10H 2 O) e 4 partes de cloreto de sodio (NaCI) e 
calcinado em forno horizontal rotativo de laboratdrio a 950°C durante 60 minutos. 
O produto resultante, de massa igual a alimentacao da etapa de oxidacao, foi 
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lixiviado com solucao de HCI 25,0% p/p, relacao solido-liquido de 1/2 p/p, a 
temperature 105°C, durante 4 horas, em reator de vidro com refluxo e agitacao 
mecanica, em escala de bancada. Apos lavagem, filtracao e secagem, foram 
• recuperados 382 g de urn concentrado intermediario com a composicao quimica 
5 ilustrada na Tabela 1. Finalmente, o produto lixiviado foi submetido a uma 
operacao de separacad- magnetica de alta intensidade a seco e'ifir urn separador 
de laboratorio, de rolo e ima permanente de terras taras, de alto gradiente de 
campo e com intensidade de campo igual a 20000 Gauss. A fracao nib 
magnetica resultante desta separacao magnetica final, pesando 313 gramas e 
com a composicao qufmica apresentada na Tabela 1, constitui o^produto final. A 
fracao magnetica com massa de 79 gramas foi descartada. Observa-se que o 
produto final, apesar de apresentar teores bastante reduzidos das principais 
impurezas, contem ainda 87 partes por milhao (ppm) de uranio e 1 1 9 ppm de 
torio, teores estes suficientemente elevados para inviabilizar o seu emprego 
como materia-prima para o processo cloreto de produc§o de pigmentos de 
titanio. A obtencao de urn material apresentando teores sensivelmente mais 

reduzidos de radionueiiideos pode ser conseguida mediante o emprego, na etapa 

* 

de oxidagao, de aditivos melhor adequados para este fim, conforme sera 
demonstrado nos exemplos que se seguem. 

Tabela 1 - Exemplo 1 - teores (% massa) dos principais 



15 



( 

20 



Material 


« (1) 


(2) 


(3) 


(4) 


* (5) 


(6) 


Massa, g 


1000 ' 


645 


606 


472 


; 382 


313 


Ti0 2 


51,60 


65,70 


68,60 


81,90 


88,10 


91,60 


Fe(total) 


18,40 


12,60 


10,90 


9,28 


7,94 


5,33 


Al 2 0^ 


5,74 


3,89 


1,79 


0,47 


- <0,15 


<0,15 


CaO 


1,05 


1,11 


0,78 


• 

0,29 


0,08 


0,07 


p 2 o 5 


4,85 


4,11 


3,90 


2,49 


0,41 


0,43 
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Sl02 


0,00 


U,Of 




0 48 


0 47 


0,35 


Nb 2 0s 


0,71 


1,05 


r\ qq 
U,oo 






1 36 


Zr0 2 


0,41 


0,58 


0,73 


0,92 


0,91 


1,07 


U (ppm) 


> 150 


> 150 


> 150 


;> 150 


97 


87 


Th (ppm) 


>500 


>500 


486 


256 


125 


119 



(1 ) - concentrado mecanico : *• • * 

(2) - concentrado apos separa$ao magnetica de baixa intensidade *¥ 

(3) : - concentrado apos separacao magnetica de alta intensidade 

(4) - concentrado apos 1 3 lixiviacao com HCI 

^(5) - concentrado apos 2- iixiviagio com HGh . S* 

(6) - concentrado final 

EXEMPLO 2 - Uma amostra de 1000 gramas ":do mesmo 

concentrado mec§nico de anatasio referido no exemplo 1 foi submetida as etapas 

sequenciais de calcinacao a 500°C durante 30 minutos e reducao com gas 

hidrogenio a 500°C, esta ultima durante 5 minutos, ambas em urn mesmo reator 

de leito fluidizado, em escala de laboratorio. Em seguida, foi submetida a mesma 

sequencia de operacoes unitan'as descrita no exemplo 1 ate a etapa de*:oxidacao, 

ou seja: separacao magnetica de baixa intensidade a umido, separacao magnetica 

de alta intensidade a seco e lixiviacao com solucao 25% p/p de acido cloridrico a 

105°C durante 4 horas. O concentrado intermediary produtb da lixiviacao, apos 

lavagem, filtracao e secagem, apresentou massa de 414 g/e a composicab qulmica 

mostrada na Tabela 2: Este material foi entao misturado comi 6,7 partes de 

fluoreto de sodio e 3,3 partes de silica amorfa e calcinado em forno> horizontal 

rotativo de laboratorio, com fluxo continuo de ar a 1100°C durante 60 minutos. O 

produto obtido apos oxidacio, de massa igual a alimentacao, foi resfriado 

* 

bruscamente em banho de agua e, em seguida, lixiviado com solucao de HCI 
25,0% p/p, relacao sblido-liquido de 1/2 p/p, durante 4 horas, a temperatura 
105°C, em reator de vidro com refluxo e agitacao mecanica, em escala de 
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bancada. Ap6s lavagem, filtracao e secagem, foram recuperados 335 g de urn 
concentrado intermediario, cuja composicao quimica encontra-se na Tabela 2. 
Ao final, o produto lixiviado foi passado em urn separador de laboratorio, de rolo 
e ima permanente de terras raras, de alto gradiente de campo e com intensidade 
de campo igual a 20000 Gauss. A fracao nao magnetica obtida nesta separacao 
magnetica final, de massa igual a 318 gramas e com a composicao qufmica ; 
apresentada na Tabela 2 T , constitui o produto final. A fracao magnetica, cuja 
massa foi de 17 gramas, foi rejeitada. Observa-se que o emprego da mistura 
fluoreto de sodio e silica amorfa na etapa de oxidacao, bem como a utilizacao de 
uma operacao de resfriamento bruscp.em agua do produto oxidado, permitirana. 
uma substancial reducao dos teores de uranio e torio no produto final. 
Entretanto, o concentrado final apresentou teores relativamente elevados de 
fdsforo e silica, com consequente reducao de seu teor de Ti0 2 . Este problema e 
contomado ao se realizar a 2 9 lixiviacao dorfdrica (apos a etapa de oxidacao) em 
presenca de fluoreto de sodio, com o objetivo de aumentar a solubilidade da fase 
vitrea rica em radionuclfdeos atraves da acao do ion F" gerado durante a 
lixiviacao. Tal fato sera ilustrado no exemplo 3 a seguir. j*. 

Tabela 2 - Exemplo 2 - teores (% massa) dos prjncipais 
constituintes do minerio nas diferentes etapas do processo de concentracao 



Material 
Massa, g 

Ti0 2 
Fe(total) 

Al 2 0 3 
CaO 

P265 

Si0 2 
Nb 2 Q 5 



(1) 

1000. , 



51,60 
18,40 
5,74 
1,05 
4,85 
0,86 
0,71. 



(2) 
658 
65,60 

10,90 

2,20 

1,07 

4,34 

0,84 

0,83 



(3) 
628 
66,40 
„' 11,60 
2,00 
0,89 
4,18 
0,35 
0,82 



(4) 
414 
83,20 
9,28 
0,60 
0,33 
3,35 
0,77 
1,36 



(5). . , 

33 5 * 
84,50 

7,81 

<0,15 

0,10 

0,62 

3,99 

1,27 



(6) 
31.8 

88,20 
3.32 

<0,15 
0,10 
0,68 
4,43 
1,46 
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Zr0 2 


0,41 


0,75 


0,79 


1,12 


0,97 


1,12 


U (ppm) 


> 150 


> 150 


> 150 


> 150 


58 


62 


Th (ppm) 


> 500 


466 


482 


236 


73 


53 



(1 ) - concentrado mecanico 

(2) - concentrado apos separagao magnetica de baixa intensidade 

(3) -'concentrado apos separacao magnetica de alta intensidade 

(4) - concentrado apos 1 a lixiviacao com HCI 

5 (5) - concentrado apos 2- lixiviacao com HCI 1 ' 

(6) - concentrado final 

. EXEMPLO 3 - Uma amdstra de 1000 gramas do mesmo 
concentrado mecanico de anatasio referido nos exemplos 1 e 2 foi submetida a 
identica sequencia de operacoes unitarias descrita no exemplo 2, a saber: 

10 caicinacao ao ar (30 minutos) e reducio com hidrog£nio (5 minutos) em leito 
fluidizado a 500°C, separacao magnetica de baixa intensidade a umido, separacao 
magnetica de alta intensidade a seco e lixiviacao com solucao 25% p/p de acido 
cloridrico a 1 05°C durante 4 horas, todas essas operacoes em escala de bancada. 
Ap6s a lixiviacao, lavagem, filtracao e secagem, foram recuperados 41 Og de urn 

15 ' concentrado intermediario, cuja composicao quimica e mostrada na Tabela 3. O 

i produto lixiviado foi entao misturado com 6,7 partes de fluoreto de sddio e 3,3 
partes de silica amorfa e calcihado em forno horizontal rotativo de labdratorio 
com fluxo contmuo de ar, a' i100°C, durante 60 minutos. O minerio oxidado foi 
: - resfriado bruscamente em agiia e, a seguir, lixiviado com solucao de HGI 25,0% ' 

20' p/p em presenca de fluoreto de sodio em qUantidade igual a 40 g de NaF por litro 
de solucao lixiviante, relacao solido-lfquido de 1/2 p/p, durante 4 horas, a 
temperatura de 1 05°C, em reator de vidro com refluxo e agitacao mecanica, em 
escala de bancada. Ap6s lavagem, filtracao e secagem, foram recuperados 323g 
de um concentrado intermediario.com a composicao qufmica indicada na Tabela 

25 3. Ao final, o produto lixiviado foi passado em um separador de laboratorio, de 

> 
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rolo e ima permanente de terras raras, de alto gradiente de campo e com 
intensidade de campo igual a 20000 Gauss. A fracao nao magnetica resultante, 
de massa igual a 312 g e com a composicao quimica apresentada na Tabela 3, 
constitui o produto final. A fracao magnetica, pesando 11 g, foi descartada. Pode- 
se constatar que o emprego da mistura fluoreto de s6dio e silica amorfa na etapa 
de oxidacao^e da operacao de resfriamento brusco em agua do produto oxidado, 
assim conio a adicao de fluoreto de sodio durante a 2- lixiviacao cloridrica 
propiciaram a obtencao de um produto final com elevado teor de TIO2 e baixos 
teores de impurezas indesejaveis ao processo cloreto de producao de pigmentos 
de titanio. Alem disso, as. quantidades de radionuclfdeos contidas .neste produto 
estao em conformidade com as normas ambientais relativas ao emprego de 
materias-primas e descarte de efluentes hoje impostas em todo o mundo a 
industria de pigmentos de dioxido de titanio. 



Tabela 3 - Exemplo 3 - teores (% massa) dos principals 
c onstituintes do minerio nas diferentes etapas do processo de concentracao 



Material 


(D 


(2) 


(3) 


(4) 


(5) 


(6) 


Massa,Cg 

■ 


1000 


661 


627 


410 


323 


312 


Ti0 2 


51,60 


65,60 


66,40 


83,20 


91,00 


92,40 


Fe(total) 


18,40 


10,90 


1 1 ,60 


5,13 


2,40 


2,39 


AI2O3 


5,74 


2,20 


2,00 


0,60 


0,25 


0,24 


CaO 


1,05 


1,07 


0,89 


0,33 


0,09 


0,08 


1 p 2 o 5 


4,85 


4,34 


4,18 


3,35 


2,00 


1,23 


SiQ 2 


0,86 


. 0,84 


0,35 


0,77 


0,55 


. 0,51 


ND2O5 


0,71 


.0,83 


0,82 


1,36 


1,49 


.1,50 


Zr0 2 


0,41 


0,75 


0,79 


1,12 


1,30 


1,45 


U (ppm) 


> 150 


> 150 


> 150 


> 150 


55 


52 


Th (ppm) 


> 500 


466 


482 


236 


57 


50 



(1) - concentrado mecanico 
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(2) - concentrado apos separagao magnetica de baixa intensidade 

(3) - concentrado apos separagao magnetica de alta intensidade 

(4) - concentrado apos 1 § llxiviagao com HCI 

(5) - concentrado apos 2- lixiviagao com HCI 
5 (6) - concentrado final 

EXEMPLO 4 - Urn lote de 1000 kg do mesmo concentrado 
mecanitib de anatasto referido nos exemplos 1 , 2 e 3 e com a composigao quimica 
indicada na Tabela 4 foi subftietido em diferentes bateladas as etepas 
sequenciais de calcinagao ao ar a 500°C durante 30 minutos e redugao com 

10 hidrogenio a 500°O-por 5 minutos. Essas duas operates foram realizadas em 
urn mesmo reator de ieito fluidizado em escala piloto, com capacidade para 
processar ate "50 kg de minerio por batelada. Em cada batelada o minerio 
reduzido era resfriado com fluxo de nitrogenio no proprio reator de Ieito 
fluidizado, a fim de evitar a reoxidagao dos oxidos de ferro formados durante a 

15 redu^ao. Ao final dessa etapa foram recuperados 945 kg de minerio reduzido, os 
quais foram em seguida processados a umido em um separador magnetico de 

tambor e ima perrrfianente, em escala piloto, com intensidade de campo igual a 

« » 

800 Gauss. Nessa etapa foram obtidos 670 kg de material nao magnetico com a 
( composigao quimica mostrada na Tabela 4 e 275 kg de produto magnetico, este 
20 ultimo descartado. O produto nao magnetico foi submetido a operagao de 
separagao magnetica de alta intensidade e alto gradiente de campo em um 
separador piloto de tambor e ima permanente de terras raras com capacidade 
para processar : ate 1,5 tonelada. por hora do minerio, objeto da presente 
invengao. Esta operagao foi realizada a iseco com uma intensidade de campo 
25 igual a 20000 Gauss. Como resultado, foram obtidos 630 kg de concentrado 
magnetico e 40 kg de rejeito nao magnetico. O concentrado magnetico foi 
submetido a opera$ao de lixivia9ao com acido cloridrico, realizada em uma 
coluna piloto de lixiviagao de 1200 mm de altura e 3 segoes cilfndricas com 
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diametros de 305 mm, 255 mm e 200 mm, com capacidade para processar 40 kg 
de minerio por batelada. As condicoes experimentais de cada batelada foram: 4 
horas de tempo de residencia, temperatura variando de 1 00°C a 1 05°C no meio 
da coluna e solucao lixiviante com 25% de HCI p/p. Ao final de cada batelada o 
minerio era lavado exaustivamente com agua na propria coluna, descartando-se 
as aguas de lavagem, apo's^o que o minerio lixiviado era retirado majnualmente 
pela tampa da coluna. Como resultado dessa operacao obtiveram-se 422 kg de 
■um concentrado, cuja composicao qufmica 6 ilustrada na Tabela 4. A essa 
massa de concentrado foram misturados 55 kg de fluoreto de sodio e 30 kg de 
; silica amorfa, sendo a mistyra encaminhada a etapa de oxidacao, realizada em, 
um fomo horizontal rotativo, em escala semi-industrial. Esse forno, com 50 cm de 
diametro intemo util e 8 'metros de comprimento, possui uma carcaca externa de 
aco carbono, revestimento interno com tijolos refratarios e aquecimento por meio 
de queima de 6leo diesel. As condicoes operacionais foram: temperatura interna 
do forno de 1050°C a 1100°C e 75 minutos de tempo de residencia do minerio. 
Na salda do forno o produto da calcinagao era descarregado em recipientes com 
agua a temperatura ambiente, de forma a promover o choque termicano minerio. 
Como resultado dessa operacao foram recuperados 400 kg de. minerio oxidado, 
material este submetido a seguir a 2- lixiviacao com acido clorfdrico. Esta 
operacao foi- realizada na mesma unidade piloto de lixiviacao em coluna 
anteriormertte referida, cujas condicoes de operacao foram: 4 horas de duracao, 
temperatura da polpa entre 100°C e 105°C e acido com 25% t de HCI p/p e com 
adicao de 40 gramas por litro de fluoreto de sodio a soluc§o lixiviante. A exemplo 
da 1 a lixiviacao, ao final de cada batelada era realizada uma lavagem exaustiva 
com agua do minerio lixiviado. Como resultado, foram recuperados 325 kg de 
concentrado lixiviado com a composicao qufmica mostrada na Tabela 4. 
Finalmente, o material resultante da 2- lixiviacao com HCI foi processado em um 
separador magnetico piloto, de rolo e ima permanente de terras raras, de alto 
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gradiente de campo e com intensidade de campo igual a 20000 Gauss, com 
capacidade para processar 0,5 tonelada por hora do minerio objeto da presente 
invencao. Foram obtidos 302 kg de produto nao magnetico e 23 kg de rejeito 
magnetico. .O material nao magnetico, cuja composigao e ilustrada na Tabela 4, 

constitui o produto final. 

Tabela 4 - Exemplo 4 - teores (% massa) dos principals 



Matenal 


(1) 


(2) 






W) ' 


16) 


Massa, kg 


1000 


670 


630 


422 




ouz 


Ti0 2 


51,60 


63,72 


64,00 


82,50 


93,00 


94,00 .. 


Fe(total) 


18,40 


11,50 


12,00 


4,83 


2,15 


1,97 


Al 2 0 3 


5,74 


2,41 


2,44 


0,68 


0,25 


0,24 


CaO 


1,05 


1,08 


0,91 


0,29 


0,12 


0,08 


P2O5 


4,85 


4,46 


4,27 


2,95 


0,56 


0,34 


Si0 2 


0,86 


0,88 


0,53 


0,82 


0,52 


0,50 


Nb 2 0 5 


0,71 


0,84 


0,83 


1,35 


1,49 


•1,49 


Zr0 2 


0,41 


0,84 <i 


,: 0,83 


1,00 


1,19 


0,91 a 


U (ppm) 


> 150 


><150 


> 150 


> 150 


79 


46 


Th(ppm) 


>500 


425 


430 


232 


90 


44 



(1 ) - concentrado mecanico 

(2) - concentrado apos separacao magnetica de baixa intensidade 

(3) - concentrado apos separacao magnetica de alta intensidade 

(4) - concentrado apos 1 a lixiviacao com HCI 

(5) - concentrado apos 2- lixiviacao com HCI 

(6) - concentrado final 
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REIVINDICACOES 
1 -"PROCESSO PARA OBTENCAO DE CONCENTRADOS 
DE TITANIC) COM ELEVADO TEOR DE TiO z E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCUDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO", caracterizado por englobar as seguintes etapas sequenciais: 
calcinacao do concentrado de anatasio, erit leito fluidizado ou forno rotativo, em 
temperatura entre 400 e 550°C, £: durante faixa de tempo de 30 minutos a.t(uma) > 
hora, transformando os oxidos hidratados de ferro em hematita apos perda de 
agua de hidratacio e proporcionarido uma diminuicao nos tempos necessarios 
para a etapa seguinte de reducao; reducao magnetizante do produto calcinado, 
em leito fluidizado ou forno rotativo, em temperatura entre 400 e 550°C, durante 
faixa de tempo de 5 a 30 minutos, utilizando-se de hidrogenio, gas natural ou ' 
qualquer tipo de gas redutor, transformando a hematita em magnetita; separacao 
magnetica de baixa intensidade a seco do produto reduzido, em separadores de 
tambor, campo magnetico entre 600 e 800 Gauss, extraindo a fracao magnetica 
gerada na etapa de reducao; separao§o magnetica de alta intensidade a seco do 
produto nao magnetico de baixa intensidade, em separadores de tambor ou rolo 
e im§ permanente de terras raras, campo magnetico variando de 16000 a 20000 
Gauss, extraindo silicatos, fosfatos secundarios, monazita, calzirtita, zirconolita e 
minerais portadores de uranio e t6rio; lixiviacao do produto magnetic© de alta 
intensidade, em tanques sob agitacao ou colunas, com solucao de HOI 25% p/p, 
relacao solido h'quido 1/2 p/p, com temperatura entre 90°C e 107°C, durantef2 
' (duas)" a 4 (quatro) horas, solubilizando fosfatos primarios, oxidos de ferro, 
alumfnio, magnesio, bario e calcio; filtragem do produto da primeira lixiviacao, em 
filtro de esteira; secagem do produto filtrado em secador rotativo ou de leito 
fluidizado; oxidacao do produto da secagem, em forno rotativo ou reator de leito 
fluidizado, faixa de variacao de temperatura entre 1000°C e 1100°C, em 

* 

presenca de uma mistura de fluoreto de sodio (NaF) e silica amorfa (Si0 2 ), na 
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proporgao de 3 a 10% de NaF e 1 a 10% de Si0 2 em relacao a quantidade de 
material alimentado na oxidacao, formando nas bordas dos graos de anatasio 
uma fase vftrea rica em radionuclideos, alem de propiciar uma migracao de 
radionuclideos para uma fase rica em ferro; choque termico, em resfriador de 
tambor ou imersao em agua, estabilizando respectivamente a fase vftrea e a fase 
rica em ferro contendo altos teores de radionuclideos; lixiviacao cloridrica do 
produto submetido ao choque termico, em tanques sob agitacao ou coluna, conr • 
solucao de HCI 25,0% p/p, relacao solido-liquido de 1/2 p/p, temperatura 
variando de 90°C a 107°C, durante 2 (duas) a 4 (quatro) horas, em presenca de 
fluoreto de sodio (NaF) ou acido fluoridrico (HF), solubilizando a fase vftrea rica 
em radionuclideos atraves da acao do ion fluoreto (F) gerado ou adicionado; 
filtragem do produto da segunda lixiviacao em filtro de esteira; secagem do 
produto filtrado, em secador rotativo ou de leito fluidizado; separacao magnetica 
de alta intensidade (16000 a 20000 Gauss) a seco, em separadores de tambor 
ou rolo e ima permanente de terras raras, separando a fracao magnetica, rica em 
ferro e radionuclideos, constituindo-se a fracao nao magnetica no produto final e 

a fracao magnetica em rejeito. & 

2 - "PROCESSO PARA OBTENQAO DE CONCENTRADOS 
DE TITAN IO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO", de acordo com a retvindicacao 1 , caracterizado pelo fato de que a 
etapa de redugao e realizada com hidrogenio, gas natural ou qualquer outro gas 
redutof em temperatura compreendida entre 400 e 550°C, preferencialmente 
500°C, durante 5 a 30 minutos, preferencialmente 5 minutos. 

3 - "PROCESSO PARA OBTENQAO DE CONCENTRADOS 
DE TITANIO COM ELEVADO TEOR DE TiO z E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO", de acordo com as reivindicacoes 1 e 2, caracterizado pelo fato de 
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* 

que a separacao de impurezas ricas em ferro, silicatos, fosfatos secundarios, 
monazita, calzirtita, zirconolita e minerals portadores de uranio e t6rio em 
seguida a operacao de reducao e efetuada mediante a utilizacao sequencial de 
operates de separacao magnetica de baixa intensidade e separacao magnetica 

s de alta intensidade. 

14 - "PROCESSO PARA OBTENQAO DE CONCENTRADOS 
DE TITANIO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTI R DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
< ANATASIO", de acordo com a reivindicacao 3, caracterizado pelo fato de que a 
10 etapa de separacao magnetica de alta intensidade e realizada em separador de 
rolo ou tambor com ima permanente de terras raras, com intensidade de campo 
magnetico variando entre 16000 e 20000 Gauss, preferencialmente 20000 
Gauss. 

5 - "PROCESSO PARA OBTENQAO DE CONCENTRADOS 
15 DE TITANIO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO", de acordo com as reivindicacoes 1, 2, 3 e 4, s caracterizado pelo fato 
de que a operacao de lixiviacao cloridrica do concentrado obtido apos as 
( separacoes magneticas e realizada com solucao contendo de 20 a 25% de HCI 
20 (p/p), preferencialmente 25%, tempo de 2 (duas) a 4 (quatro) horas, 
preferencialmente 4 (quatro) horas, temperatura compreendida entre 90 e 107°C, 
preferencialmente 105°C, sem adicao de ar ou outro agente oxidante durante a 
lixiviacao. . ; 

" 6 - "PROCESSO PARA OBTENQAO DE CONCENTRADOS 

■ 

25 DE TITANIO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO'', de acordo com as reivindicacoes 1, 2, 3, 4 e 5, caracterizado pelo 
fato de que a etapa de oxidacao do produto resultante da 1 a lixiviacao com HCI e 
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realizada em forno horizontal rotativo ou em leito fluidizado, em temperatura 
compreendida entre 1000°C e 1100°C, em presenca de uma mistura de fluoreto 
de sodio (NaF) e microsilica amorfa (Si0 2 ), na proporcao de 3 a 10% de NaF, em 
relacao a massa de minerio na alimentacao, preferencialmente de 6 a 7%, e 1 a r. 
5 10% de Si0 2l preferencialmente de 3 a 4%, em relacao a quantidade de material 
alimentado na oxidacad./injecao continua de ar, durante intervalb/de tempo de 

* 

30 a 120 minutos, preferencialmente 60 minutos. 

7 - "PROCESSO PARA OBTENCAO DE CONCENTRADOS^' 
I DE TITANIO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEOR DE 

,10, RADIONUCLIDEOS A:^PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO", de acordo com as reivindicacao 6, caracterizado pelo fato de que o 
composto portador de fluor utilizado na etapa de oxidacao inclui uma ou mais 
das seguintes substantias: fluoreto de litio (LiF), fluoreto de sodio (NaF), fluoreto 
de potassio (KF), fluoreto de magnesio (MgF 2 ), fluoreto de calcio (CaF 2 ) ou 
15 fluoreto de amonio (NH4F). 

8 - "PROCESSO PARA OBTENCAO DE CONCENTRADOS 
DE TITANIO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIX.0 TEOR DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO", de acordo com as reivindicacoes 1, 2, 3, 4, 5, 6 e 7 caracterizado 

20 pelo fato de* que o material resultante da etapa de oxidacao § resfriado 
bruscamente em agua, ar ou outro meio refrigerant© qualquer. 

t9 - "PROCESSO PARA OBTENQAO DE CONCENTRADOS 
DE TITANIO COM *• ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
25 ANATASIO", de acordo com as reivindicacoes 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7 e 8, 
caracterizado pelo fato de que a operacao de lixiviacao cloridrica do produto 
resultante da oxidacao e do choque termico e realizada com solucao contendo 
de 20 a 25% de HCI (p/p), preferencialmente 25%, tempo de 2 (duas) a 4 
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(quatro) horas, preferencialmente 4 (quatro) horas, temperatura compreendida 
entre 90°C e 107°C, preferencialmente 105°C, e em presenca de fluoreto de 
sodio ou acido fluoridrico em quantidade de 1 0 a 30 g de ion fluoreto (F) por litro 
de solucao lixiviante, preferencialmente 20 g de Rpor litro. 

10 - "PROCESSO PARA OBTENCAO DE CONCENTRADOS 
DE TITANIO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEORv DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO", de acordo com as reivindicacao 9 V caracterizado pelo fato de que o 
composto portador de fluor utilizado na 2 a lixiviacao com HCI inclui uma ou mais 
das seguintes substancias: fluore.to de Iftio (LiF), fluoreto de sodio (NaF), flyoreto 
de potassio (KF), fluoreto de magnesio (MgF 2 ). fluoreto de calcio (CaF 2 ), fluoreto 
de amonio (NH 4 F) ou icido fluoridrico (HF). 

11 - "PROCESSO PARA OBTENCAO DE CONCENTRADOS 
DE TITANIO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO", de acordo com as reivindicacoes 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9 e 10 
caracterizado pelo fato de que«;o produto resultante da 2 3 lixiviacao clorijjrica e 
passado em separador da rold'ou tambor com ima permanente de>terras raras 
com intensidade de campo magnetico variando entre 16000 e 20000 Gauss, 
preferencialmente '20000 Gauss, caracterizando-se como .concentrado final a 
fracao nao magngtica resultante desta separacao. *. n 
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RESUMO 

"PROCESS© PARA OBTENCAO DE CONCENTRADOS DE 
TITANIO COM ELEVADO TEOR DE Ti0 2 E BAIXO TEOR DE 
RADIONUCLIDEOS A PARTIR DE CONCENTRADOS MECANICOS DE 
ANATASIO". A presente invencao trata de urn processo original para a producao 
de cqricentrado de titanio com baixo teor de radionuclideos a partir de 
concentrados mecanicos de anatasio. Este concentrado, com alto teor de Tip 2l 
destina-se basicamente ao processo cloreto de producao de pigmentos de 
dioxido de titanio. O processo baseia-se no processamento de concentrados 
mecanicos de anatasio por meio da seguinte sequencia de operacoes unitarias: 
calcinacao ao ar e reducao com hidrogenio ou outro gas redutor, ambas em 
reator de leito fluidizado ou forno rotativo, separacao magnetica de baixa 
intensidade do produto reduzido, separacao magnetica de alta intensidade da 
fracao nao magnetica proveniente da separacao de baixa intensidade, lixiviacao 
com acido cloridrico do produto magnetico de alta intensidade, filtragem e 
secagem do produto desta lixiviagao, oxidacao a alta temperature do produto da 
secagem em presenca de uma mistura de fluoreto de sodio (NaF) e silica amorf a 
(Si0 2 ), choque termico do minerio oxidado, lixiviacao cloridrica do produto da 
oxidacao em presenca de fluoreto de sodio, secagem do produto da 2 g lixiviacao 
e separacao magnetica de alta intensidade, obtendo-se como produto final a 
fracao nao magnetica desta. separacao. O processo caracteriza-se por 
apreseritar modificacoes na sequencia das operacoes unitarias conhecidas do 
esfado da tecnica, melhoria em praticamente todas as operacoes unitarias 
envolvidas e utilizacao inedita de mecanismos para a remocao de 
radionuclideos. 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 
^BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



